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A method of sterilizing at least one article by 
means of a plasma and in the presence of * 
humidity using a non-biocidal gas containing 
oxygen and nitrogen, the article being placed 
outside the discharge in a sealed treatment 
enclosure that is subjected substantially to 
atmospheric pressure, the method comprising the 
following steps: introducing the humidified non- 
biocidal gas into the treatment enclosure; 
creating a first plasma discharge A for a 
determined duration enabling the effectiveness of 
the sterilizing species created during the 
following stage to be guaranteed within the entire 
enclosure; creating a second plasma discharge B 
during a determined duration enabling said article 
to be sterilized; and rinsing the treatment 
enclosure during a determined duration so as to 
guarantee that it contains a non-polluting 
atmosphere when the enclosure is subsequently 
opened. Preferably, discharge of the first plasma 
and humidity introduction take place 
simultaneously and the first and second plasma 
discharges can overlap so that creation of the 
second plasma begins before creation of the first 
plasma terminates. The present invention also 
provides various devices for implementing the 
method and serving in particular to sterilize all 
types of medical article. 
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SYSTEME DE STERILISATION PAR PLASMA. 



Procede de sterilisation par plasma en presence d'hu- 
midite a partir d'un gaz non biocide contenant de I'oxygene 
et de I'azote d'au moins un objet plac6 en dehors de la de- 
charge dans une enceinte de traitement etanche soumise 
sensiblement a la pression atmospherique, procede com- 
portant les 6tapes suivantes: introduction du gaz non bioci- 
de humidifie dans I'enceinte de traitement; creation d'une 
decharge d'un premier plasma A pendant une duree d6ter- 
minee permettant de garantir I'efficacite d'especes st^rlli- 
santes cre6es lors de la phase suivante dans I'ensemble de 
I'enceinte; creation d'une decharge d'un second plasma B 
pendant une duree d&erminee permettant la sterilisation 
dudit obiet et rincage de I'enceinte de traitement pendant 
une duree determinee de facon a garantir une atmosphere 
non polluante lors de I'ouverture ult6rieure de I'enceinte. De 
preference, la decharge du premier plasma et I'introduction 
de rhumidite sont simultanees. 

La pr6sente invention concerne Sgalement diff6rents 
dispositifs pour la mise en oeuvre de ce procede permettant 
notamment la sterilisation de tous types d'objets medicaux. 
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La presente invention se rapporte au domaine general de la sterilisation d'objets et 
de surfaces de toute nature et de toute forme et elle concerne plus particulierement un 
procede et differents dispositifs de sterilisation par plasma fonctionnant a temperature 
ambiante et a pression atmospherique. 

5 

Art anterieur 

La sterilisation correspond a un niveau de qualite bien precis dans les milieux 
medicaux et agro-alimentaires. Dans le milieu medical, elle designe une destruction de tous 
les micro-organismes quelle que soit leur nature. Selon la Pharmacopee Europeenne, un 
1 0 objet peut etre considere comme sterile si la probability qu'un micro-organisme viable y 
soit present est inferieure ou egale a 10~ 6 . Le temps de sterilisation est le temps necessaire 
pour steriliser un objet « normalement contamine », c'est-a-dire contenant 10 6 spores 
bacteriennes. Ainsi, la sterilisation d'un objet correspond a une reduction de la population 
initiale de spores bacteriennes presentes sur cet objet de 10 6 spores a I0" 6 spores soit une 
15 reduction logarithmique de 12 decades. Le temps necessaire a la reduction d'une decade est 
par definition appele temps de reduction decimal, note D. Cest une variable fondamentale 
caracterisant un procede de sterilisation. 

Actuellement, il existe de nombreux procedes permettant de rendre et de garder des 
objets steriles. L'article de Philip M Schneider paru dans le volume 77 du Tappi Journal de 
20 Janvier 1994 en pages 1 15 a 1 19 en donne un apercu relativement exhaustif Toutefois, M. 
Schneider termine son propos sur le constat qu'il n'existe pas aujourd'hui une methode de 
sterilisation ideale a basse temperature (moins de 80°C), c'est a dire qui soit d'une grande 
efficacite, d'une action rapide et d'une forte penetration, qui soit en outre non toxique, 
compatible avec de nombreux materiaux notamment les materiaux organiques et qui puisse 
25 etre mise en oeuvre simplement avec de faibles couts. 

En outre. Petal sterile d'un objet doit etre maintenu par un emballage specifique qui 
doit etre compatible avec la methode de sterilisation employee (permeable a Tagent 
sterilisant) et empecher la penetration de micro-organismes pendant les phases de transport 
et de stockage, afin de garantir la sterilite de Instrument lors d'une prochaine utilisation. 
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Les procedes de sterilisation actuels sont bases essentiellement sur Teffet de la 
chaleur ou sur Paction de gaz biocides. 

L'autoclave, qui repose sur Taction de la chaleur humide a haute temperature (au 
moins 121°C), est le procede le plus efficace et le moins cher a mettre en oeuvre, mais il ne 
5 permet pas la sterilisation de dispositifs thermosensibles de plus en plus presents, 
notamment dans le domaine medical. 

Les procedes de sterilisation par les gaz (oxyde d'ethylene, formaldehyde, peroxyde 
d'hydrogene) utilisent le caractere biocide d'un gaz place dans une enceinte de sterilisation 
et peimettent une sterilisation a basse temperature des dispositifs thermosensibles. Mais, ils 
10 presentent de nombreux inconvenients : la toxicite des gaz consideres qui impose des 

procedures d'utilisation et de controle complexes ; l'obligation, dans certains cas (avec des 
materiaux plastiques par exemple), de realiser une phase de desorption du gaz toxique 
apres la phase de sterilisation ; enfin la longueur du traitement qui necessite souvent 
plusieurs heures. En outre, il convient de noter l'effet de destruction limite sur certaines 
1 5 spores bacteriennes (comme les spores de Bacillus stearothermophilus). 

Aussi, une amelioration connue de ces procedes de sterilisation par des gaz biocides 
consiste a effectuer le traitement a basse pression (quelques Torrs), ce qui permet de 
favoriser la diffusion du gaz ou la vaporisation d'un liquide biocide additiomiel dans toute 
1'enceinte de sterilisation. De meme, on peut optimiser ces procedes de sterilisation a basse 
20 pression en creant des cycles composes d'alternance entre des phases de diminution ou 
d'augmentation de la pression et des phases de traitement plasma comme le montre 
notamment la demande de brevet FR 2 759 590 deposee par la societe SA Microondes 
Energie Systemes. 

On connait egalement des procedes de sterilisation par plasma a basse pression qui 
25 peimettent eventuellement de cumuler les effets sterilisants du gaz biocide a basse pression 
avec la formation, dans un plasma, a partir d'un melange gazeux biocide tel que H 2 0 2 ou 
un melange gazeux non biocide (en general simplement O2, H 2 , H2O, N 2 ou un gaz rare 
comme T Argon) d'especes reactives (creation de radicaux O* et OH*, d'especes ionisees et / 
ou excitees). Les plasmas basse pression regroupent, dans la majorite des cas, des plasmas 
30 micro-ondes ou radiofrequences. 
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La sterilisation par plasma a basse pression peut etre tres efficace dans l'espace ou 
est cree le plasma (espace inter-electrodes), mais, outre que la zone de sterilisation est alors 
tres petite (environ quelques cm de hauteur), les caracteristiques du plasma dependent tres 
fortement de la constante dielectrique, de la nature et de la taille de Tobjet a steriliser. Dans 
5 ce cas, le plasma empeche un traitement reellement homogene sur toute la surface et a une 
action fortement corrosive sur les objets a steriliser. 

Pour ameliorer un tel procede, il faut dissocier les zones de production du plasma et 
de traitement (la sterilisation est alors dite effectuee en post-decharge) afin d'eviter une 
trop grande interaction entre le plasma et Tobjet a steriliser. Cette separation de la zone de 

10 production du plasma et de la zone de sterilisation est aisee dans un procede basse pression 
car la basse pression limitant la recombinaison des especes instables, les durees de vie des 
radicaux produits par le plasma a ces pressions (d'environ 1 Torr) sont importantes, ce qui 
leur permet d'atteindre les objets a steriliser. 

Les inconvenients des procedes de sterilisation par plasma a basse pression sont, 

15 malgre cela, encore nombreux et en definitive assez proches de ceux existants dans la seule 
sterilisation par les gaz : le cout eleve du systeme complet contenant une enceinte resistance 
au vide et un generateur de plasma ; la complexity des dispositifs mettant en oeuvre ces 
procedes qui limite les applications possibles ; I'augmentation du temps de traitement due 
aux procedures liees au traitement a basse pression (les temps necessaires a la mise sous 

20 vide de Tenceinte, souvent de grand volume, puis au retour a la pression atmospherique 
augmentent le temps de traitement) ; Timpossibilite de steriliser des objets humides ; et 
Tincompatibilite vis a vis de certains materiaux. 

Aussi, un autre procede connu utilisant le principe de la post-decharge consiste a 
effectuer un traitement par ozone a la pression atmospherique a partir d'un dispositif 

25 approprie appele « ozoneur ». Ce traitement s'apparente a une sterilisation par plasma en 
post-decharge a pression atmospherique dont le gaz vecteur ne contenant pas d'humidite 
pour favoriser la creation d'ozone contient de Poxygene. Toutefois, Taction biocide de 
l'ozone, qui est surtout utilisec pour la desinfection d'eau, de dechets, de gaz est assez 
limitee au niveau de la sterilisation. Pour obtenir de meilleures performances, il faut en 

30 general ajouter a l'ozone (0 3 ) un autre agent disinfectant (par exemple du CI0 2 afin de 
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former du CIO3 qui presente une action bactericide en phase gazeuse). On peut egalement 
proceder a une humification du gaz ozone en sortie de Tozoneur ou bien simplement 
mouiiler les objets a steriliser pour faciliter Taction biocide de ce gaz ozone comme 
Tillustre les brevets US 5 868 99 (Karlson) et US 5 120 512 (Masuda). De maniere , 
5 generate pour les procedes plasma a partir de gaz simples non biocides, la separation entre 
la zone de production plasma et la zone de traitement limite I'efficacite du procede car 
seules les especes a moyenne et longue duree de vie sont encore actives au niveau de 
I'objet. Or, ces especes etant moins reactives que celles a faible duree de vie, il est 
necessaire d'augmenter leur concentration et le temps de traitement. Par exemple, il est 

10 connu que pres de 3 heures de traitement sont necessaires pour obtenir la sterilisation de 

spores de Bacillus subtilis en presence d'humidite pour une concentration en ozone de 1 500 
ppm. Les concentrations en ozone utilises dans les sterilisateurs a base d'ozoneur sont 
beaucoup plus elevees, typiquement entrc 10 000 et 80 000 ppm, Un tel niveau de 
production impose I'utilisation de dispositifs complexes alors que la forte concentration en 

15 ozone augmente la degradation irreversible des surfaces et materiaux des objets a steriliser. 
De plus, la production d'ozone en forte concentration rend necessaire, du fait de la 
reglementation, le recours en sortie du systeme a un dispositif destructeur d'ozone 
particulierement efficace du type de ceux a catalyse ou par voie thermique. 

Aussi, dans la demande de brevet PCT/FROO/00644 deposee au nom de la 

20 demanderesse, les inventeurs ont propose un nouveau procede de sterilisation a pression 

atmospherique et a temperature ambiante utilisant un plasma en post-decharge. Ce procede 
qui fonctionne a partir d'un melange gazeux non biocide contenant de Tazote et de 
Toxygene (par exemple de Pair), la sterilisation se faisant en presence d'une quantite 
d'humidite superieure a 50% HR, permet d'eviter Tutilisation de dispositifs complexes de 

25 fabrication de vide et le recours a des gaz biocides. Sa simplicite permet son utilisation 

pour des configurations diverses permettant de fragmenter la sterilisation. Son principe de 
fonctionnement repose sur un cycle en trois phases successives illustrees figure 6. La 
premiere phase Phi correspond a ^introduction du melange gazeux non biocide contenant 
un fort pourcentage d'humidite dans Tenceinte de traitement. La deuxieme phase Ph2 

30 demarre quand le niveau d'humidite dans Penceinte est suffisant ct correspond a la phase 
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de sterilisation proprement dite a partir d'une decharge plasma creant des especes ayant 
une action sporicide. La duree de cette phase est fixee par le niveau de decontamination 
desiree. La derniere phase Ph3 correspond au riii(;age de l'enceinte qui marque la fin du 
cycle de traitement. 

L'efficacite de ce procede fonctionnant en post-decharge repose sur la possibility de 
propager les especes actives creees par la source plasma jusqu'a la surface a steriliser. La 
propagation des especes d'un point a un autre de I'enceinte fait intervenir a la fois le temps 
de propagation effectif et les surfaces rencontrees entre les deux points. Cependant si un tel 
procede est globalement satisfaisant, dans certaines conditions d'utilisations particulieres, 
notamment pour le traitement d'enceintes de volume important ou d'objets de formes 
allongees, il s'avere necessaire soit de repartir le nombre de sources le long de la zone de 
sterilisation de maniere a diminuer pour chaque point de la surface la distance maximum a 
une source, soit de prevoir dans P enceinte des zones de propagation adaptees permettant de 
propager les especes sterilisantes. Or, Tune comme 1'autre de ces deux solutions ont pour 
consequence d'augmenter notablement le cout de P enceinte de traitement en imposant 
notamment une connexion haute tension entre les differentes sources plasma ou une 
geometrie complexe pour Tenceinte. 

Objet et definition de I' invention 

L'objet de la presente invention est done de proposer un procede ameliore de 
sterilisation permettant d'optimiser au mieux le temps de sterilisation pour toutes les 
configurations, y compris pour les enceintes de grand volume ou les objets allonges sans 
augmenter le cout de 1 'enceinte. Un but de Tinvention est aussi de proposer un procede 
ameliore permettant de diminuer le nombre de sources plasma necessaires a la sterilisation 
sans rendre plus complexe la fabrication de l'enceinte. Un autre but de Tinvention est de 
proposer un procede presentant une efficacite sporicide dans des temps raisonnables a 
basse temperature. Encore un autre but est de proposer un procede non polluant evitant 
toute manipulation de produits dangereux au contraire des methodes les plus simples 
connues de sterilisation a basse temperature. 



2814079 



Selon r invention, il est propose un procede de sterilisation par plasma en presence 
d'humidite a partir d'un gaz non biocide contenant de Poxygene et de P azote d'au moins un 
objet place en dehors de la decharge dans une enceinte de traitement etanche soumise 
sensiblement a la pression atmospherique, caracterise en ce qu'il comporte les etapes 
5 suivantes : 

- introduction du gaz non biocide humidifie dans P enceinte de traitement, 

- creation d'une decharge d'un premier plasma A pendant une duree determinee 
permettant de garantir dans l'ensemble de Penceinte Pefficacite d'especes sterilisantes 
creees lors de la phase suivante, 

I0 - creation d'une decharge d'un second plasma B pendant une duree determinee 

permettant la sterilisation dudit objet, 

- ravage de Penceinte de traitement pendant une duree determinee de fagon a 
garantir une atmosphere non polluante lors de l'ouverture ulterieure de I'enceinte. 

Ainsi avec cette invention, il est possible de traiter des objets de forme allongee ou 
1 5 de maniere plus generate des enceintes de grand volume avec un nombre de sources plasma 
limite. Les dites durees determinees sont en outre calculees en fonction du volume de 
Penceinte de traitement et des objets a traiter. 

Avantageusement, la fin de Petape de rin<?age est detectee par le franchissement 
d'un seuil minimal d'un parametre. Avantageusement, ce parametre est Phumidite relative 
20 et la concentration en ozone mesuree par un capteur multiparametres place en sortie de 
Penceinte de traitement. 

Selon un mode de realisation preferentiel, la decharge plasma A et Tintroduction de 
Thumidite sont simultanees et les decharges des premier et second plasmas utilisent la 
meme source plasma. De preference, les decharges des premier et second plasmas sont de 
25 nature differente pour permettre une optimisation separee de chacune des phases. 

Avantageusement, le debit du gaz non biocide est different entre les differentes 

phases. 

Avantageusement, le choix des regimes de decharge pour les premier et second 
plasmas est determine par le motif elementaire du signal de tension (alternatif, alternatif 
30 amorti ou continu), la frequence de repetition du motif et le courant de consigne total. 
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Avantageusement, la detection du courant crete permet de controler le regime utilise. De 
preference cette detection se fait avec une bande passante de Pordre de la frequence entre 
les impulsions. 

Avantageusement, la frequence de repetition des motifs ou un temps de latence 
5 entre les motifs elementaires est utilise pour limiter 1'elevation de temperature dans le 
reacteur en conservant un meme regime de decharge. 

Dans une variante de realisation, F augmentation de temperature de I'objet est 
compensee par la thermalisation d'un humidificateur a evaporation a une temperature 
legerement inferieure a celle de cet objet. Dans une autre variante de realisation, cette 
1 0 compensation est obtenue par le controle de l'efficacite d'un vaporisateur de maniere a 
maintenir l'humidite constante au niveau l'objet. 

Avantageusement, Talimentation haute tension est realisee a partir d'une 
alimentation basse tension pulsee alimentant un transformateur utilise comme filtre et 
comme elevateur de tension. Avantageusement, le controle de la repetition des pulses basse 
1 5 tension permet d'introduire un temps de latence ajustable. Dans un premier mode 
d'utilisation, la frequence de repetition des pulses basse tension est inferieure a la 
frequence de resonance du transformateur. Dans un second mode d'utilisation, la frequence 
de repetition des pulses est egale a la frequence de resonance du transformateur. 

Dans un premier mode de realisation, l'alimentation est regulee a partir d'une 
20 mesure d'un courant, de preference continu pour une alimentation en tension continue, 
synchrone pour une alimentation en tension alternative, mesure effectuee a travers une 
resistance. Le courant peut etre egalement mesure indirectement par mesure de la charge 
d'un condensateur. Dans le cas d'unc alimentation en tension continue, la decharge du 
condensateur est assuree par unc mise periodique a la masse. 
25 Dans un autre mode de realisation, 1'alimentation est regulee a partir d'une mesure 

de courant crete. Avantageusement, le signal utilise pour la regulation est lisse avec une 
constante de temps superieure a 100 ms, de preference Is. 

Les electrodes sont realisees a partir d'une lame comportant une ou plusieurs 
pointes placees parallelement a une surface plane ou cylindrique servant de contre- 
30 electrode. 
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Dans un mode de realisation preferentiel, le nombre de pointes est choisi de 
maniere a faciliter l'utilisation des di liferents regimes de decharge desires pendant le 
traitement. 

Dans une configuration preferentielle envisagee pour le dispositif, celui-ci comporte 
5 plusieurs enceintes de traitement, chaque enceinte de traitement comportant au moins une 
zone de production de plasma reliee de fa^on fixe on non a au moins une zone de 
sterilisation, les zones de production de plasma etant reliees a une unite centrale commune 
contenant au moins la premiere source de gaz non-biocide, la chambre d'humidification, le 
systeme de recuperation de residus gazeux et autant d'alimentations haute tension que de 
10 sorties permettant de traiter des enceintes simultanement en appliquant des regimes de 
decharges differents. 

Dans un mode de realisation, la zone de sterilisation est legerement sous pression 
pour permettre I'ccoulement dans des capillaires fins. 

Elle comporte un capteur multiparametres pour chaque voie de connexion 
15 permettant de contrdler la composition du gaz sortant d'une enceinte avant filtration. 



Breve description des dessins 

D'autres caracteristiques et avantages de la presente invention ressortiront mieux de 
20 la description suivante effectuee a titre indicatif et non limitatif en regard des dessins 
annexes sur lesquels : 

- les figures la et lb sont des chronogrammes illustrant le procede ameliore de 
sterilisation par plasma selon Tinvention, 

- la figure 2 est un schema de principe d*un dispositif de sterilisation par plasma 
25 selon l'invention, 

- la figure 3 est un schema de principe d'unc alimentation haute tension adapte au 
dispositif de la figure 2, 

- la figure 4 illustrc un exemple dc realisation du dispositif de sterilisation par 
plasma de la figure 1 , 
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- la figure 5 montre un exemple de realisation d'une enceinte de traitement 

conforme a la figure 2. 

- la figure 5a est une vue eclatee de la figure 5 illustrant une configuration 

particuliere de la zone de decharge, et 

- la figure 6 est un chronogramme des differentes etapes d'un precede de 
sterilisation par plasma de Tart anterieur. 



Description d'un mode preferentiel de realisation 

•.'invention conceme un precede ameliore de sterilisation ayant une efficacite 
sporicide testee en particulier sur des spores bacteriennes considerees par la Pharmacopee 
Europeenne comme les plus resistantes : Bacillus subtilis et Bacillus stearothermophilus. 

De facon generate, ce precede met en oeuvre un melange gazeux contenant de 
l'oxygene et de l'azote a partir duquel est cree un plasma basse temperature dont les 
especes chimiques ont une action sterilisante sur l'objet a trailer en presence d'humidite. 
L'objet a trailer est place en dehors de l'espace oil a lieu la decharge et le traitement se fait a 
la pression atmospherique. 

Le plasma est un gaz partiellement active par une source electromagnetique 
d'energie suffisante. Les especes creees dans le plasma sont des especes ionisees 
(molecules ou atomes), neutres (tels que les radicaux) ou excitees. Ces especes gazeuses 
ont une reactivite accrue qui leur permet d'interagir avec les surfaces du ou des objets a 
steriliser et ainsi de detruire les micro-organismes presents sur ces surfaces. A pression 
atmospherique pour un plasma cree a partir d'un gaz simple non-biocide, les especes les 
plus reactives sont celles ayant la plus faible duree de vie, cette efficacite dependant 
fortement de la distance entre la zone de creation du plasma et l'objet. Selon I'invention, il 
est propose de modifier le cycle de traitement tel que decrit dans la demande 
PCT/FROO/00644 precitee de telle sorte que, lors d'un traitement d'objets de forme 
allongee ou de maniere plus generale d'enceintes de grand volume, refficacite soil garantie 
dans tout le volume de 1'enccinte avec un nombre de source plasma minimum. II est 
propose d'adapter la mise en oeuvre a ce nouveau cycle de traitement notamment en 
elaborant une alimentation haute tension spccifique. 
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Un exemple preferentiel de cycle de traitement conforme a I' invention est illustre 
sur les figures la et lb. Ce cycle est toujours decompose en trois phases mais ces phases 
sont maintenant organisees de fa<?on differcnte avec : une premiere phase Pha de mise a 
Pequilibre de P enceinte comprenant une decharge d'un premier plasma A, une deuxieme 

5 phase Phb de traitement effectif comprenant une decharge d'un second plasma B et une 
troisieme et demiere phase Phc de rin<?age. La diminution du temps total du cycle passe par 
P optimisation de chacune de ces trois phases en tenant compte de son effet notamment sur 
la phase eventuellement suivante. 

L'objectif de la premiere phase Pha est d'amener I'ensemble de l'enceinte dans des 

10 conditions permettant aux especes qui seront creees durant la phase suivante Phb de se 

propager sur I'ensemble des surfaces a traiter et d'avoir une action sporicide dans des temps 
raisonnables. Elle comprend, comme dans le procede precite, necessairement l'introduction 
de maniere homogene de l'humidite qui est une condition minimum necessaire pour la 
creation des especes durant la seconde phase Phb. Mais, elle comprend de plus une 

1 5 decharge concomitante ou non d'un premier plasma n'ayant pas necessairement une action 
sporicide importante mais indispensable pour assurer une mise a Pequilibre de l'enceinte 
avant P engagement de la phase suivante. Un demarrage simultane du premier plasma et de 
l'introduction de l'humidite permet en outre de reduire de maniere significative le temps 
total de traitement comme 1'illustre la figure lb. La duree de cette phase est determinee en 

20 fonction du volume de l'enceinte et des objets a steriliser. 

En effet, comme le montre le tableau 1 suivant issu d'essais effectues par les 
inventeurs, avec le procede de la demande Internationale prccitee, dans le cas de la 
sterilisation d'objets de forme tres allongee tels que les canaux d'endoscope ou de volume 
important, il s'ecoule un temps determine TO avant que le plasma ait un effet sporicide. Ce 

25 temps TO ne depend pas uniquement d'un temps de resistance associe aux spores mais 
aussi de la nature des parois de Penceinte. 





Temps d'equilibre [min.] 


Distance [cm] 


Vcrre 


acier inoxydable 


13 


0 


0 
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n 



I 23 


| 3 


16 | 


30 


!5 ~f 


42 ~| 



Tableau 1 : temps de stabilisation TO avant sterilisation (hors humidite) dans un 
tube de diametre interne de 25mm 



II existe done ainsi une distance critique entre la source et la surface a trailer a partir 
de laquelle apparatt ce phenomene d'absence d'effet sporicide immediat. Ce temps de 
stabilisation TO dont il faut tenir compte pour garantir fetal sterile en fin de cycle augmente 
done le temps total de traitement. 
1 0 La deuxieme phase Phb est la phase de traitement effectif, de duree 1 2D dans le cas 

de la sterilisation. D est mesure a partir des tests effectues pour les conditions les plus 
defavorables sur les microorganismes considers comme les plus resistants. Le second 
plasma est optimise pour avoir une action sporicide maximum en limitant la degradation 
des materiaux. 

1 5 La derniere phase doit permettre un retour de l'enceinte a une atmosphere 

compatible avec le stockage de l'enceinte et son ouverture ulterieure par circulation du gaz 
non humidifie. 

Un schema de principe d'un dispositif de sterilisation par plasma mettant en oeuvre 
le precede ameliore selon I'invention est illustre a la figure 2. Ce dispositif est organise 

20 autour d'une enceinte de traitement 10 separee en deux zones : une zone de production du 
plasma 10a a 1'interieur de laquelle, par une decharge entre deux electrodes, est cree un 
plasma et une zone de sterilisation 1 0b ou est place I'objet a trailer. La decharge est 
produite a partir d'un melange gazeux non-biocide fourni par une source de gaz 1 2 via une 
chambre d'humidification 14. La chambre d'humidification possede au minimum deux 

25 voies, une voie a humidite maximum et une voie a humidite minimum, dite voie seche. Le 
choix entre les deux voies se fait en fonction de la phase en cours: voie humide pendant la 
phase Phb et une partie au moins de la phase Pha, voie seche pendant la phase Phc. Cette 
enceinte de traitement est entierement fermee. 
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Le melange gazeux contient de Poxygene et de Pazote et sa composition peut 
varier en fonction de la nature de Pobjet a steriliser. Du taux d'oxygene contenu dans le 
melange depend Pagressivite du melange vis a vis des materiaux constitutifs des objets a 
steriliser. Le melange gazeux doit contenir au minimum 10% d'oxygene et 10% d'azote 
5 pour assurer un effet sporicide acceptable comme le montre le tableau suivarit (les 
echantillons contiennent des spores bacteriennes de Bacillus subtilis) : 



10 



HR=80% 


20% 0 2 dans N 2 


20% 0 2 dans Ar 


Temps [min] 


Spores vivantes 


O) [ppm] 


Spores vivantes 


0 3 [ppm] 


0 


10 6 (T) 


750 


10" (T) 


1000 


10 


10 J 




10 6 (T) 




20 


<10 




10 6 (T) 





Tableau 2 : comparaison de I'efficacite d'une decharge a partir d'un gaz vecteur 
contenant de Targon et de Tazote et mesure d'ozone associee (T signifie echantillon au 
niveau du temoin). 

15 

Avantageusement, ce melange peut etre de Fair ambiant obtenu a partir d'un 
compresseur. Le taux d'humidite relative dans la zone de sterilisation durant la deuxieme 
phase Phb, done au niveau des objets a traiter, est compris entre 50% et 100%, 
avantageusement superieur ou egal a 70%. Le tableau suivant montre P importance de ce 
20 parametre : 



Traitcment de 20 min. 


Humiditc relative [%] 


Spores vivantes 


10 


10 6 (T) 



13 
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20 


10 h (T) 


30 


10" (T) 


40 


10> 


50 


10* 


60 


10 j 


70 


<10 



Tableau 3 : comparaison de l'efficacite a un temps identique pour une HR de 20% a 



80%. 



5 Le debit d'entree du melange gazeux dans I'enceinte de traitement 1 0 est ajuste en 

fonction de la taille et de la quantite des objets a steriliser et de la phase en cours, par un 
dispositif de controle (par exemple une vannel6) dispose en sortie de la source de gaz 12 et 
permettant un controle de sa vitesse d'ecoulement et de sa concentration. 

L'objet a steriliser 20 est place sur un support, qui doit permettre la circulation de 

10 l'agent sterilisant sur toute sa surface, dans la zone de sterilisation 10b, c'est a dire en 
dehors de la zone de production du plasma (zone inter-electrodes de creation de la 
decharge). 

Dans Pexemple illustre, l'alimentation se fait par un melange gazeux humide et la 
zone de production du plasma comprend d'une part un orifice d'entree pour Tarrive du gaz 

1 5 vecteur et d'autre part deux electrodes, une electrode haute tension 24 alimentee par un 
generateur haute tension basse frequence 26 et une electrode de masse 28, destinees a 
produire entre elles une decharge electrique dite decharge « couronne ». La decharge 
couronne est caracterisee par l'utilisation de deux electrodes ayant un rayon de courbure 
tres different, [.'augmentation du champ electrique pres de I'electrode a faible rayon de 

20 courbure permet de diminuer la tension necessaire a 1'apparition de la decharge tout en 

utilisant une alimentation en tension qui peut etre basse frequence car n'utilisant pas d'effet 
de resonance au niveau des electrodes. 
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[/orifice d'arrivee du gaz vecteur 30 est situe de preference pres des electrodes 24 
et 28 pour optimiser son passage dans Tespace inter-electrodes, la production du plasma 
etant localisee dans cet espace inter-electrodes. Un orifice de sortie du gaz 32 est situe 
quant a lui dans la zone de sterilisation 10b en aval de Tobjet a traiter par rapport au sens 

5 d'ecoulement naturel du gaz. 

Un capteur d'humidite et de temperature 40 est place en sortie de rhumidificateur 
pour verifier la quantite de vapeur d'eau presente dans le gaz en entree de la zone de 
decharge 10a. Un filtre bacteriologique 42 est place entre le capteur et l'entree 30 pour 
garantir la sterilite du gaz injecte, en particulier lors de la derniere phase Phc de ringage. 

10 Les residus (effluents) gazeux resultant de la decharge sont evacues par la sortie 32 

vers un systeme de recuperation 22 pour ne pas depasser les concentrations limites fixees 
par la reglementation. Dans le cas de I'ozone, par exemple la valeur moyenne d'exposition 
admise sur un lieu de travail sur 8 heures est de 0,1 ppm selon la norme de l'Occupational 
Safety Health Administration). Le gaz sortant du systeme de recuperation 22 est analyse, 

15 par exemple avec un capteur d'ozone 44 pour verifier le bon fonctionnement du filtrage 
avant le rejet vers Pexterieur. 

Un capteur 46 multi-parametres est place avant le filtre 42 pour analyser le gaz en 
sortie du reacteur 10. De preference, ce capteur est sensible a la temperature, a l'humidite et 
a la composition chimique du gaz, par exemple en ozone. 

20 Les mesures provenant des capteurs 40, 44 et 46 et de la source 26 sont centralists 

vers un organe de controle 50 qui pilote le passage entre les differentes phases du cycle en 
changeant les consignes envoyees vers la source haute tension 26, la vanne 16 et 
rhumidificateur 14. 

Les premiere et deuxieme phases de creation de plasma ayant un role different : 
25 mise a 1'equilibre pour le premier plasma en creant les conditions chimiques favorables a la 
sterilisation, effet sporicide pour le second plasma, il est preferable de pouvoir disposer de 
differents types de regimes de decharges correspondant a differentes productions chimiques 
pour pouvoir optimiser le procede. Pour obtcnir ces differents regimes, il est possible 
d'utiliser des sources plasma differentes. L'objectif general des differentes solutions 
30 proposees ci-apres est 1'augmentation du nombre de regime de decharge atteignables a 
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partir d'une configuration donnee pour permettre une optimisation maximum du procede 
et les moyens permettant leur controle. Par exemple, pour un type de signal haute tension 
donne defini par sa polarite, sa forme et sa frequence, le signal associe a des electrodes 
donnees, le regime de decharge et la production d'especes chimiques dependent de 
l'intensite et de la forme du courant. Le courant total mesure sur I'electrode de masse 
contient differentes composantes associees a des cffets physiques differents. Par exemple, 
pour une tension continue positive, associee a une geometrie de type pointe-plan, le courant 
est, en dessous d'un seuil en tension, compose uniquement d'une composante continue 
attribuee a un regime dit de « glow ». A une tension superieure vient s'ajouter un courant 
dit impulsionnel compose d'impulsions de forte amplitude, typiquement quelques 
milliamperes et de faible duree, typiquement 100 ns, associees au regime dit de 
« streamers ». Une tension superieure fait apparaitre un courant continu d'arc electrique 
correspondant a P apparition d'un canal conducteur dans le gaz. 

L'utilisation d'une tension alternative permet de placer un dielectrique sur l'une ou 
I'autre des electrodes, de preference sur I'electrode plane et de retarder le passage a l'arc 
electrique. On parle alors de decharge DBD (Dielectric Barrier Discharge). II apparait alors 
des regimes d'energie intermediate qui permettent de traverser differentes zones de 
production chimique. De nouvelles impulsions apparaissent alors de tres forte amplitude, 
typiquement quelques centaines de milliamperes et de faible duree, typiquement 100 ns. Ce 
type de decharge DBD offre done une plus grande souplesse dans le choix du type de 
regime. De meme, la production d'especes chimiques par le plasma depend fortement de la 
presence du courant impulsionnel. Pour une decharge en tension continue, la quantite de 
charge associee au courant impulsionnel est du meme ordre de grandeur que la quantite de 
charge associee au courant continu. En decharge DBD, la quantite de charge associee au 
courant synchrone peut rester bien superieure a la quantite de charge provenant des 
impulsions, particulicrcment dans les regimes de faible puissance utilisee pour le procede 
discute. 

L'impedance effective de la decharge donnant la relation cntre courant et tension 
peut evoluer au cours du temps et depend fortement de la geometrie des electrodes. La 
regulation de I'alimentation haute tension se fait done de preference a courant constant 
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pour maintenir le meme regime de decharge et la meme production d'especes chimiques 
afin d'assurer un effet sterilisant constant. Pour des electrodes lineaires, le regime de 
decharge et la production d'especes chimiques sont une fonction du courant par unite de 
longueur. 

5 Pour determiner le regime utilise, il est en theorie necessaire d'utiliser une 

acquisition a tres haute frequence sur un grand nombre de points pour pouvoir differencier 
les differentes composantes du courant. Les inventeurs ont montre qu'il etait en pratique 
possible d'utiliser quelques mesures plus simples et done plus economiques pour mesurer 
le courant continu ou synchrone et le courant crete associe aux differents types de courant 

10 de decharge dont le role est preponderant dans le procede de Tinvention, meme pour les 
regimes a faible puissance utilises. Ceci est particulierement vrai en decharge DBD meme 
quand la quantite de charge associee est faible. La mesure du courant crete dans ce cas est 
done particulierement adaptee puisqu'elle permet d'obtenir un signal tres sensible a la 
presence de ce type d' impulsions, ce que ne permet pas une simple mesure de puissance ou 

1 5 de courant moyen. 

Dans ce cas, il est done particulierement utile d'utiliser le courant crete au 
minimum comme mesure de controle, au micux comme parametre de regulation. II est 
necessaire dans ce cas de prevoir une constante d' integration suffisante pour ne pas tenir 
compte des fluctuations « naturelles » de Tamplitude des impulsions. 

20 II est egalement possible d'utiliser une mesure indirecte du courant en mesurant la 

charge d'un condensateur. Cette mesure est directe dans le cas d'une alimentation 
alternative puisque la decharge du condensateur est automatique. Dans le cas d'une 
alimentation en tension continue, il est necessaire de prevoir une decharge periodique du 
condensateur. 

25 Le signal de tension applique sur Telectrode haute tension peut etre continu ou en 

creneaux, de signe positif ou negatif, alternatif ou meme pulse en fonction du regime de 
decharge choisi pour chacune des phases. II est done preferable pour le generateur de 
disposer d'une solution offrant le maximum de modularite en terme d'amplitude et de 
forme. 
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A ttae d-exemple. ,e gener««ur peu, e.re MM * -« decri. sue ,a figure 3. Un 
.mnsfonnateur , 00 ayan, u„e frequence de resonance situee dans les basses frequence, 

Lionnan, de preference en source d= couran, via un transistor utthse comme 

„ coal de mprure, ,e tenstemateur servan, a U fois d— eLvateur * «- - 
de fdtre e, fournissant un motif element sinusoidal. La frequence de repe,„.on dn else 
es, determinee pa, ,e generateu, de pu.se , ,4 dapres >a consigne foutnie par Vorgane de 
contrdle 50. En reperan, ce pulse , .a frequence de resonance du transformer, on obnen, 
,0 un signal quast-sinusoida, ,08. En diminuan, <a ftequence de repefifion. on obuen, une 
alimentafion pulsee avec un motif elemental, component une srnusorde amortte 110. 
ob,en,r une ...mentation en tens.on continue, i, es. necessaire de placer un systeme 
lessen, en sortie de ,ran S fonna,eur. .1 es, egalemen, posstble dans rous ,es cas de 
eonfinu. sinusoidal ou sinusoVda, amoni din.roduire un ,emps de .a.ence enrre ,es mottfs 
, 5 conespondant a une .ension nu„e en sortte du transformer pour ob.en,r un s.gna, 

component une enveloppe de type recangulaire, par exemple de rype , 12 pour un mottf 
steroidal. L-amplin.de du signal depend de la valeur de la tension continue appltquee au 
tmnsformateur. La regulation peu, e,re effete* a panir d'une meaure de couran, ou de 
tension en 1 18 don, la comparison i une eonsigne a rintirieur d'un eomparateur 1 16 
20 perme, d'agir sur la source basse ,ension 102. Les inventeurs on, pu montrer que ce type 
d-.liment.tion de conception trfs simple =, a faible con, perme, d'oUenir une decharge 
stable Elle a en outre le grand avanutge de permettre le choix par simple programmanon 
e„,re differents types de signaux haute .ension, ton, en restan. tr4s simple. A l-.mer.eur 
d-un meme regime de decharge, tan, que la saturation chimique provenan, de la 
25 recombinaison des especes instable* n-cs. pas atteinte. raugmentation du couran, perme, 
d-augmenter la produc.ion d'especes. Une opumisation potentielle de fefficacite pour un 
regime de decharge chois, passe done par une augmentation du couran, ,otal sans 

changement de regime. 

La configuration la plus simple pour obtenir une decharge couronne est une 
30 configuration dite pointe-plan dans laquelle le jeu d'electrodes est compose par une pointe 
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placee perpendiculairement a un plan. Cette configuration permet de determiner une 
relation entre courant et champ electrique caracterisant les differents regimes de decharge. 
Par extension d'une configuration pointe-plan, il est possible de multiplier le nombre de 
pointe en les plagant sur une meme lame parallele au plan. Pour un regime de decharge 

5 defini a partir de la configuration pointe-plan, il est ainsi possible d'augmenter le courant 
total a tension constante sans changement de regime en augmentant le nombre de pointes. 
Cette augmentation de courant a regime de decharge et tension constants est possible tant 
que les pointes sont electriquement independantes, c'est a dire tant que leur distance de 
separation reste superieure a 2d, d etant la distance inter-electrodes. Au-dela de cette 

10 densite, le courant total sature a champ electrique constant. 

De meme, les inventeurs ont pu montrer qu'il etait possible d'augmenter le courant 
total maximum a regime de decharge fixe en augmentant la densite de pointes au-dela de la 
dependance electrique. Par exemple pour une decharge en tension continue, il est possible 
de repousser le passage a Tare qui correspond a un changement de regime net en 

i 5 augmentant la densite de pointes. Ainsi, il a ete possible d'obtenir une densite de courant 
en regime de streamer de Tordre de 162 uA/cm pour une distance entre pointes de 1 mm 
avec une distance inter-electrodes de 10 mm, alors que cette densite est limitee a 70 uA/cm 
pour une distance entre pointes de 10 mm comme Tillustre le tableau suivant : 



Distance entre pointes [mm] 


Courant max. [uA/cm] 


10 


70 


5 


100 


2 


125 


1 


162 



25 



Tableau 4 : effet du nombre de pointes sur le courant maximum avant passage a 
Tare pour une distance inter-electrodes de 10 mm. 
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11 est a noter que le passage a I'arc pose des problemes de stability augmente les 
problemes de compatibility electromagnetique et de resistance mecanique des electrodes et 
que cela correspond done a un regime plus difficile a utiliser. 
5 ^augmentation de la densite de pointes permet done d'etendre les domaines de 

tension correspondant a chaque regime de decharge. Cette augmentation du domaine de 
fonctionnement correspond a une augmentation de la stabilite de chaque regime, ce qui 
reduit les contraintes sur la regulation. La limite de densite est donnee par les contraintes 
de fabrication liees a I'electrode et par la tension maximum pouvant etre delivree par le 
1 0 generateur. 

Des essais effectues par les inventeurs ont montre que plus l'humidite relative au 
niveau de l'objet est importante plus court est le temps de sterilisation (voir notamnient le 
tableau 3 precedent). D'autre part, comme le montre le tableau suivant, une elevation de 
temperature de la surface a steriliser entraine egalement une diminution de l'effet 
15 sterilisant. 



Traitement de 1 5 min. 


Ecart de temperature 


Spores vivantes 


-5 


<10 


0 


<10 


5 


10 6 (T) 



Tableau 5 : effet du chauffage de Techantillon. 
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II est done necessaire de maintenir Thumidite relative, mesuree a la temperature de 
l'objet si celle-ci est differente de la temperature de la chambre d'humidification, au-dessus 
d'une valeur critique estimee a environ 50%. II est interessant de noter qu'il n'est pas 
necessaire d'humidifier les objets ou de provoquer une condensation uniforme: l'objet et 
5 Thumidificateur peuvent rester a la meme temperature. Les inventeurs ont de plus verifie 
que la sterilisation etait efficace meme sur des objets humides. 

La decharge electrique produit une puissance qui se dissipe au niveau du gaz de la 
zone de decharge et des electrodes. Cet echauffement peut provoquer une montee en 
temperature des surfaces a steriliser et done supprimer l'effet sporicide en reduisant 
10 Phumidite relative locale comme cela a ete montre avec le tableau 3 precite. II existe done 
une puissance maximum a ne pas dissiper dependant de la configuration, en particulier 
pour la seconde decharge plasma durant la deuxieme phase Phb. Or certains regimes de 
decharge ne sont electriquement pas atteignables sans une certaine puissance electrique 
instantanee minimum. C'est par exemple le cas en decharge de type DBD : il existe 
1 5 necessairement une puissance minimum devant etre dissipee par le courant synchrone 
avant I'apparition des impulsions de forte amplitude associees a ce regime. 

Une premiere solution consiste a reduire l'echauffement en utilisant une 
alimentation alternative pulsee ou a enveloppe rectangulaire permettant de reduire la 
puissance moyenne dissipee tout en conservant une puissance instantanee suffisante 
20 electriquement 

Une seconde solution consiste, lorsque Thumidificateur est un humidificateur a 
evaporation, a maintenir la temperature de Thumidificateur a une temperature proche et 
legerement inferieure a la temperature de la surface a steriliser de maniere a maintenir une 
humidite relative constante au niveau de Tobjet. Cette configuration ne s'applique que dans 
25 le cas de surfaces simples dont la temperature peut etre mesuree directement ou estimee a 
partir de la temperature du gaz environnant. De plus, il faut s'assurer qu'il n'existe pas de 
point froid entre Thumidificateur et la zone de decharge. 

Une autre solution consiste a utiliser un humidificateur a vaporisation pour sur- 
saturer le gaz en eau afin que Thumidite relative apres echauffement soit suffisante. Dans 
30 ce cas. la decharge sert egalement d'evaporateur aux micro-gouttelettes creees par 
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10 



1-humidif.cateur : la vaporisation est reglee de maniere a maintenir 1'humidite a la 
temperature de 1'objet a un niveau suffisant. Cette configuration demande on controle 
precis des gradients de temperature et ne fonctionne que si la quantite de micro-gouttelettes 
necessaire n'est pas superieure a la limite acceptable par la decharge. 

La premiere phase Pha de mise a 1'equilibre du reacteur se termine quand Taction 
sterilisante des especes produites par le second plasma peut effectivement debuter, soit 
quand les conditions chimiques sont favorables a la sterilisation, a la fois en terme 
d'hurmdite et d'equilibre chimique plus general. L'apport de vapeur d'eau est assure par le 
debit de gaz passant par la chambre d'humidif.cation : il est done limite par la capacite de 
la chambre d'humidification a humidifier un debit donne. L'effet de la decharge du premier 
plasma est limite par la production maximum de la zone de decharge qu, est une fonction 
du debit. Dans le cas general, .1 existe done un debit optimum qu, doit tenir compte des 
deux objectifs. Dans certains cas, 1' introduction de I'humidite et la decharge du premier 
plasma peuvent ne pas etre simultanees. A la fin de la phase Pha, Phumidite mesuree au 
1 5 niveau du capteur 46 permet de verifier que le seuil d'humidite necessaire est atteint. 

La decharge du premier plasma est choisie de maniere a minimiser le temps de mise 
a 1'equilibre de Tenceinte. La puissance doit etre choisie de maniere a garantir une 
temperature acceptable en fin de cycle de traitement. Ceci peut par exemple impliquer 
d'appliquer une puissance decroissante au cours du temps pour permettre un retour a une 

20 temperature inferieure. 

La decharge du second plasma est choisie en fonction de son action sporicide en 
presence d'humidite. Sa puissance est limitee pour garantir une temperature acceptable 
pendant toute sa duree. Parmi les differentes possibility, les inventeurs ont par exemple 
montre (voir le tableau suivant) que le regime de streamer en tension continu ou le regime 

25 en decharge DBD pulsee avaient une action sporicide menant a des temps de reduction 

decimal D mesures sur des spores bacteriennes de Bacillus subtilis de l'ordre de quelques 
minutes pour des puissances inferieures a 1 W/L 





Spores vivantes 


Temps [min.] 


Decharge continue 


Decharge DBD 
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0 


1 0 h (T) 


10" (T) 


10 


10' 


10 s 


20 


< 10 


10* 


30 


< 10 


< 10 



Tableau 7 : comparison entre la decharge en tension continue et la decharge 



5 Le capteur 46 permet de verifier que Thumidite est suffisante pendant tout le 

deroulement de la phase Phb. 

Enfin, la troisieme phase Phc est une phase de ringage effectuee a partir du gaz non 
humidifie. Le parametre principal est done le debit dependant du volume de Tenceinte. 

Le capteur multiparametres 46 place en sortie de Tenceinte de traitement 10 permet 
10 de determiner la fin de la phase Phc correspondant au retour a une composition chimique 
acceptable pour le stockage. De preference, le critere est base sur la mesure d'humidite et 
d'ozone foumi par ce capteur. Le capteur d'ozone est de preference un capteur 
fonctionnant dans une gamme intermediate, typiquement 1 a 3000 ppm 

Un premier exemple de realisation d'un dispositif de sterilisation conforme au 
1 5 principe enonce precedemment est illustre a la figure 4. 11 s'agit <Tun ensemble modulaire 
avec une unite centrale 60 a laquelle sont relies differents types d'enceintes de traitement 
74-80, 120. Cette configuration modulaire permet de traiter, simultanement ou non, un 
ensemble d'enceintes adaptees en nombre, forme et volume a ces objets a partir d'une seule 
unite centrale comportant une ou plusieurs alimentations haute tension et d'un seul systeme 
20 de gestion du gaz (assurant Palimentation et la recuperation) contenu dans l'unite centrale. 
^utilisation de plusieurs alimentations haute tension et de plusieurs chambres 
d'humidification permet de simplifier le systeme de regulation et permet une utilisation 
asynchrone de boitiers differents et le recours a plusieurs capteurs multiparametres permet 
de controler la composition du gaz recupere avant filtration pour determiner ou verifier le 
25 temps associe a chaque phase. La zone de sterilisation peut etre de taille variable ou 
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standardisee selon les besoins de Tutilisateur. En adaptant la forme et le volume de la 
ZO ne aux objets a steriliser, il est possible d'optimiser la circulation de 1'agent stenhsant 
(sa Vitesse d'ecoulement et sa concentration) autour des objets et ain S1 d'assurer un 
traitement homogene. Le gaz apres traitement est ensuite retourne a cette unite ccntra.e par 
5 une ou plusieurs entrees d'evacuation du gaz . Ce type de dispositif peut etre propose car le 
faible cout de mise en oeuvre du procede permet de multiplier les zones de traitement et 
done de fragmenter les volumes traites. 

Get ensemble modulate comporte une unite centrale commune contenant la source 
de melange gazeux, une ou plusieurs chambres d'humidif.cation et une ou plusieurs 
,0 alimentat.ons haute tension. L'unite centrale 60 comporte une ou plusieurs sorties de gaz 
(par exemple 62) et un nombre corresponds de sorties haute tension (par exemple 64) 
alimentant une ou plusieurs enceintes de traitement comportant chacune une zone de 
production du plasma 68, 70, 72 correspondant a la zone de production du plasma 10a et 
fournissant du gaz sterilisant a une zone de sterilisation 76, 78, 80 eorrespondant a la zone 
, 5 de sterilisation 10b contenant les objets devant etre traites. Les zones de production du 
plasma et de sterilisation peuvent former deux zones distinctes d'une meme enceinte (par 
exemple les enceintes 74 et 130), ou dies peuvent integrer chacune une enceinte separee 
appelee alors enceinte de production du plasma (dans le cas des enceintes 68, 70, 72) ou 
enceinte de sterilisation (pour les enceintes 76, 78, 80). Avantageusement, tout ou partie de 
20 P ensemble du dispositif est place dans une cage de Faraday pour limiter les interferences 

creees par la decharge. 

Des moyens dedication et de commande 84, 86, 88, 90 disposes sur l'unite 
centrale 60 en regard des enceintes correspondantes auxquelles ils sont associes permettent 
d'assurer un controle individuel de chaque enceinte en assurant le demarrage du cycle de 

25 sterilisation et le reglage du temps des differcntes phases du traitement, en reglant le debit 
de consigne, le courant de regulation appropries et la forme du signal de tension, et 
eventuellement en def.nissant la composition du melange gazeux a mettre en oeuvre. Le 
volume de Tenceinte determine le nombre et la taille des sources plasma utilisees : il a 
done une influence directe sur la consigne de debit et de courant. Cette consigne depend 

30 aussi du regime de decharge choisi, done de la phase en cours. 
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Le suivi des diffcrentes commandes est assure par la sortie d'une etiquette 
imprimee 94 sur une imprimantc 96 integree a l'unite centrale 60. Pour chaque enceinte, 
qui porte un numero d'identification specif.que, il est ainsi possible de mentionner sur cette 
etiquette la date du traitement et les parametres du cycle de sterilisation, notamment sa 

5 duree. Les enceintes peuvent etre munies d'un systeme d'identification automatique, par 
exemple a base de codes barres ou d'etiquettes electroniques 98a de type RF1D 
(RadioFrequency IDdentification) ou de type IRC (InfraRed Communication), qui permet 
par rintermediaire d'un lecteur correspondant 98b de l'unite centrale de determiner 
automatiquement les valeurs de debit de consigne et le courant de regulation appropries et 

1 0 de calculer le temps des differentes phases du cycle de sterilisation. Ces etiquettes 

electroniques peuvent etre placees a I'interieur de l'enceinte et etre avantageusement munies 
de capteurs permettant de controler le cycle de sterilisation, notamment des capteurs de 
mesure chimiques pour par exemple la mesure de l'humidite, de l'ozone, du pH, ou du taux 
en dioxyde d' azote. 

1 5 Les figures 5 ct 5a illustrent un exemple de realisation d'une enceinte de traitement 

plus specialemcnt adaptee a la sterilisation d'un endoscope et munie d'une zone unique de 

production de plasma. 

Cette enceinte de traitement 120 se caracterise par une geometrie particuliere des 
electrodes constituant la zone de production du plasma qui permet egalement la production 

20 in-situ des especes chimiques sterilisantes. En effet, avec les techniques de sterilisation 

conventionnelles, les zones internes des objets peuvent poser des difficultes de sterilisation 
si les principes actifs ont du mal a les atteindre. Le probleme est particulierement vrai pour 
les cavites ou 1'interieur des tubes, comme par exemple dans le cas des canaux des 
endoscopes. Or, le precede de sterilisation de l'invention qui peut parfaitement etre 

25 applique a la sterilisation de ces cavites permet egalement de resoudre simplement ce 
probleme d'acces a ces zones internes d'objets de forme tres allongec. 

L'enceinte 120 se presente sous la forme d'un boitier pouvant etre hermetiquement 
ferme et dont Tespace interieur (la zone de sterilisation proprement dite) est arrange en 
fonction de la forme de l'objet a traiter 122. Ainsi, dans I'exemplc illustre, Tendoscope 

30 etant replie a plat dans l'enceinte, il est defini une zone unique de production du plasma 
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1 24 au niveau de la tete 1 26 de Endoscope . Le gaz vecteur est amene au boitier de 
I'unite centrale 60 par une liaison externe 128 et est redistribue a la zone de production du 
plasma respectivement par une canalisation interne 130. Les electrodes de cette zone de 
production du plasma sontreliees par une liaison 132 a un connecteur haute tension 
5 externe 1 34 en liaison avec un connecteur compatible correspondant 136 de I'unite 

centrale commune 60. Une liaison 138 permet 1'cvacuation vers cette unite centrale 60 du 
gaz acres traitement. Pour assurer une bonne sterilisation de la surface interne du canal de 
I'endoscope 140, la zone de sterilisation est formee d'une premiere zone 142 entourant la 
tete de I'endoscope 126 et maintenue en legere surpression pour assurer le debit desire a 
10 I'interieur du canal 140, le reste de I'instrument etant place dans une seconde zone 144 
separee de la precedente par un passage 146 de diametre determine et qui permettra le 
traitement de la surface externe de I'endoscope. Ce passage en creant une restriction 
annulaire autour de I'endoscope permet de maintenir la premiere zone 142 legerement sous 
pression. Dans un mode de realisation altematif, il est possible de relier le bout du canal a 
1 5 une pompe permettant de creer une legere depression afin d'assurer l'ecoulement dans le 
canal afin d'utiliser la meme source plasma. 

Bien entendu. des clapets anti-retour etAni des filtres anti-bacteriens sont prevus 
aux interfaces du boitier 100 pour assurer son etancheite apres sa deconnexion de I'unite 
centrale commune 60. Un controle individuel de ce boitier est assure par un moyen 
20 d'indication et de commande 92 place sur I'unite centrale. 

Le precede ameliore ainsi decrit est a la fois simple de conception, car l'enceinte n'a 
pas besoin de resister a des differences de pression importante et le systeme d'alimentation 
en gaz est simplifie, et simple d'utilisation, car il n'y a pas de produits chimiques a 
manipuler avant et apres le cycle de sterilisation et les risques de pollution sont limites. En 
25 outre, le systeme d'alimentation haute tension est a basse frequence prcsente une structure 
simple et adaptable a differentes configurations. 

Les applications proposees concement essentiellement le domaine medical mais le 
precede peut etre etendu a bien d'autres applications industrielles, par exemple dans les 
domaines agroalimcntaire ou pharmaceutique. 
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REVINDICATIONS 

1 . Procede de sterilisation par plasma en presence d'humidite ( 1 4) a partir d'un 
gaz non biocide contenant de l'oxygene et de I'azote d'au moins un objet (20) place en 
5 dehors de la decharge dans une enceinte de traitement etanche (10) soumise sensiblement a 
la pression atmospherique, caracterise en ce qu'il comporte les etapes suivantes : 

- introduction du gaz non biocide humidifie dans l'enceinte de traitement, 

- creation d'une decharge d'un premier plasma A pendant une duree determinee 
permettant de garantir I'efficacite d'especes sterilisantes creees lors de la phase suivante 

10 dans l'ensemble de l'enceinte, 

- creation d'une decharge d'un second plasma B pendant une duree determinee 
permettant la sterilisation dudit objet, 

- rin^age de l'enceinte de traitement pendant une duree determinee de fa<?on a 
garantir une atmosphere non polluante lors de I'ouverture ulterieure de l'enceinte. 

15 2. Procede de sterilisation selon la revendication I , caracterise en ce que 

lesdites durees determines sont en outre calculees en fonction du volume de l'enceinte de 
traitement. 

3. Procede de sterilisation seion la revendication 1, caracterise en ce que la fin 
de l'etape de rin^age est detectee par le franch'issement d'un seuil mesure par un capteur 

20 multiparametres (46) place en sortie de l'enceinte de traitement. 

4. Procede de sterilisation selon la revendication I , caracterise en ce que la 
decharge du premier plasma et Tintroduction de 1'humidite sont simultanees. 

5. Procede de sterilisation selon la revendication 1 , caracterise en ce que les 
decharges des premier et second plasma utilisent une meme source plasma (12). 

25 6. Procede de sterilisation selon la revendication 5, caracterise en ce que les 

decharges des premier et second plasma sont de nature differentes pour permettre une 
optimisation separee de chacune des phases. 

7. Procede de sterilisation selon la revendication 1 , caracterise en cc que le 
debit du gaz non biocide est different entre les differentes phases. 
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8. Precede de sterilisation selon la revendication 1 , caracterise en ce que le 
ehoix des regimes de decharge pour les premier et second plasmas est determine par le type 
de motif du signal de tension (sinusoidal, sinusoidal amorti ou continu), la frequence de 
repetition du motif et le courant de consigne total. 
5 9. Precede de sterilisation selon la revendication 1 , caracterise en ce que le 

controle du regime de decharge utilise est effectue par la detection du courant crete. 

10. Precede de sterilisation selon la revendication 9, caracterise en ce que ladite 
detection se fait avec une bande passante de I'ordre de la frequence entre les impulsions. 

1 1 . Procede de sterilisation selon la revendication 1 , caracterise en ce que la 
10 frequence de repetition du motif ou un temps de latence entre les motifs est utilise pour 

limit* Televation de temperature au niveau de l'objet a steriliser en conservant un meme 
regime de decharge. 

1 2 . Procede de sterilisation selon la revendication 1 , caracterise en ce qu'il est 
en outre prevu une thermalisation d'un humidificateur a evaporation a une temperature 

1 5 legerement inferieure a celle de l'objet pour compenser Televation de temperature due a la 
decharge. 

13. Procede de sterilisation selon la revendication 1 , caracterise en ce qu'il est 
en outre prevu un controle de Tefficacite d'un vaporisateur de facon a compenser 
Televation de temperature due a la decharge. 

20 14. Procede de sterilisation selon la revendication I , caracterise en ce que 

I'alimentation haute tension est realisee a partir d'une alimentation basse tension pulsee 
(102) alimentant un transformateur (100) utilise comme filtre et comme elevateur de 
tension. 

1 5 . Procede de sterilisation selon la revendication 1 4, caracterise en ce que le 
25 controle de la repetition des pulses basse tension permet de definir le motif elementaire et 

d'introduire un temps de latence ajustable. 

16. Procede de sterilisation selon la revendication 14, caracterise en ce que. la 
frequence de repetition des impulsions basse tension est inferieure a la frequence de 
resonance du transformateur. 
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1 7. Procede de sterilisation scion la revendication 1 4, caracterise en ce que la 
frequence de repetition des impulsions basse tension est egale a la frequence de resonance 
du transformateur. 

18. Procede de sterilisation selon la revendication 14, caracterise en ce que 

5 lamentation est regulee a partir d'une mesure d'un courant, de preference continu pour 
une alimentation continue, synchrone pour une alimentation alternative. 

19. Procede de sterilisation selon la revendication 18, caracterise en ce que 
ladite mesure de courant est effectuee a travers une resistance ou par mesure de la charge 
d'un condensateur. 

10 20. Procede de sterilisation selon la revendication 19, caracterise en ce que, dans 

le cas (Tune alimentation continue, la decharge du condensateur est assuree par une mise 

periodique a la masse. 

2 1 . Procede de sterilisation selon la revendication 18, caracterise en ce que 
Talimentation est regulee a partir d'une mesure de courant crete. 
1 5 22. Procede de sterilisation selon la revendication 2 1 , caracterise en ce que le 

signal utilise pour la regulation est lisse avec une constante de temps superieure a 100 ms, 
de preference 1 s. 

23. Procede de sterilisation selon la revendication I , caracterise en ce que les 
electrodes sont realisees a partir d'une lame comportant une ou plusieurs pointes parallele a 

20 une surface plane ou cylindrique servant de contre-electrodes. 

24. Procede de sterilisation selon la revendication 23, caracterise en ce que le 
nombre de pointes est choisi de maniere a faciliter l'utilisation des differents regimes de 
decharge desires pendant le traitement. 

25. Dispositif de sterilisation comportant plusieurs enceintes de traitement, 
25 chaque enceinte de traitement comportant au moins une zone de production de plasma 

reliee de fa^on fixe on non a au moins une zone de sterilisation, les zones de production de 
plasma etant reliees a une unite centrale commune contenant au moins la premiere source 
de gaz non-biocide, la chambrc d'humidification, le systeme de recuperation de residus 
gazeux et ralimentation haute tension, dispositif caracterise en ce que Tunite centrale 
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comporte autant d'alimentations haute tension que de sorties permettant de traiter des 
enceintes simultanement en appliquant des regimes de decharges differents. 

26. Dispositif de sterilisation selon la revendication 25, caracterise en ce que la 
zone de steril.sation est legerement sous pression pour permettre Pecoulement dans des 
capillaires fins. 

27. Dispositif de sterilisation selon la revendication 25, caracterise en ce que 
I'unite centrale commune comporte un capteur multiparametres pour chaque voie de 
connexion permettant de controler la composition du gaz sortant d'une enceinte avant 
filtration. 

28. Dispositif de sterilisation selon la revendication 27, caracterise en ce que 
ledit capteur permet de mesurer l'humidite et la concentration en ozone. 
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